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(57) Abstract: The invention relates 
to a method for producing aqueous 
suspensions of mineral fluid materials 
which are pumpable and transportable 
by a final user immediately after the 
filtration thereof eventually followed 
by compression. Said method involves 
a filtration carried out in two distinct 
stages. The invention also relates to 
the aqueous suspensions of the thus 
obtained mineral materials and the use 
thereof. 

(57) Abrege : L'invention conceme un 
procede de preparation de suspensions 
aqueuses de matieres minerales fluides, 
pompables et transportables par 
l'utilisateur final immediatement apres 
l'etape de filtration, eventuellement 
suivie d'une compression, proc6d6 
comportant une filtration en deux 
Stapes distinctes. L'invention conceme 
egalement les suspensions aqueuses 
de matieres minerales obtenues et leurs 
utilisations. 
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PROCEDE DE PREPARATION DE SUSPENSIONS 
AQUEUSES DE CHARGES MINERALES. 
SUSPENSIONS AQUEUSES DE CHARGES MINERALES 
OBTENUES ET LEURS UTILISATIONS. 

La preaente invention conceme le secteur technique des charges minerales, tels que 
notamment le domaine papetier et en paruculier le eouchage du papier et la eharge de 
masse du papier, ou eneore les domaines de la peinture, du traitement des eaux comme 
notamment le domaine des bones d'epnration, de la detergence, de la cerannque, des 
ciments ou des liants hydrauliques, des travaux publics, des encres et des verms, de 
1-encollage des textiles on encore tout type d'industrie neoessitant la mise en ceuvre de 
suspensions pigmentaires concantrees, et conceme plus particulierement les domames 
du papier, du traitement des eaux, de la peinture et de la cfeunique. 

De maniere pins particuliere, 1'invention conceme nn precede de preparation de 
suspensions aqneuses de charges ou pigments mineraux ayant nne bonne rheologre 
mises en oeuvre dans les divers domaines prteites. 

Pour realiser les applications industries dans les domaines ci-dessus, il est nfcessaire 
de produire des suspensions de charges minerales, notamment des carbonates de 
cakium, preaentant une excellente rheologie e'est-a-dire disposant d'nne viscosrte 
fldble pendant la duree de stockage pour en faciliter la manipulation e. Implication, de 
meme qn'nne teneur en matlere minerale la pins etevea possible, afm de drmnmer la 
25 quantite d' eau manipulee. 

Lors de la fabrication de ces suspensions aquenses de charges minerales repondant anx 
criteres precites, certains precedes aboutissent a des suspensions aqneuses fakement 
concentres en matiires minerales on organiques. 

II fan, alors concentrer ces suspensions pour les proposer » Putuisateur final qui ntihse 
lesdites suspensions aquenses on pour eliminer les solvants presents lorsque ces 
charges sont mises en oeuvre sous forme de poudre. 
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Un des moyens connus a ce jour eat la eventration de ees suspensions par un prooede 
de filtration, mats oes filtrations aboutissaient jusqn'i ee jour a des gateaux tenement 
compaots qu'il est necessaire d'une part d'ajouter du dispersant apres Petape de 
filtration et d'autre part de mettre en oeuvre une forte energie meoanique pour lea 
remettre en suspension on v6hiculer les suspensions concentrees. 



10 



15 



20 



25 



30 



Ainsi la demande de brevet WO 00/39029 enseigne 4 Phomme du mftier qu'un 
prooede pour preparer une suspension aqueuse de earbonate de oaloium oonstste a 
pourauivre Petape de filtration par une etape de eoncentration thermique puts par une 
tope de miae en ceuvre d'energie meoanique pour remettre en suspension les parucules 
minerales, eeei aveo Pajout de dispersant apres l'etape de filtration. 

Confronts 4 oe probleme d'utilisation supplemental d' agent dispersant on de mise en 
«uvre d'une forte energie meoanique, la Demanderesse a alors trouve, de mamere 
surprenante que, selon Invention le prooede de prtparation de suspensions aqueuses 
de matieres minerales caracterise par une filtration en deux etapes distinotes permet de 
resoudre le probleme et done de pouvoir obtenir une suspension aqnense de matteres 
^ direotementutilisable apres l'etape de filtration, 6ventuellemen, suivie d'une 
compression, sans 1'obligation de mettre en oeuvre une etape supplemental telle que 
1'ajout d'agent dispersant aprea l'etape de concemration on bien 1'ntilisation d'energte 
mScanique pour la remise en suspension des matieres minerales. 

Ainsi il est eonnu (Solid-liquid filtration and separation teohnology, A. Rushton, A.S. 
Ward R G Holdioh, 1996 ; Filtration : Equipment selection Modelling and proeess 
simulation, R.J. Wakeman, E.S. Tarleton, 1999 ; Pratique de la filtration, J.P. 
Duroudier, 1999) de filtrer des suspensions ne contenant pas de dispersant mars 
Pinconvenient est d'aboutir 4 des glteanx difBeUement rediapersables. 

II est egalement eonnu (JP 53-025646) d'introdnire, dans une suspension aqueuse de 
carbonate de caloium, la moitie de la quantite du dispersant avant de filtrer ladtte 
suspension e, de rajouter Pautre moitie apres Petape de filtration pour obtenir une 
suspension hautement concentrfe en carbonate de calcium 
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L'homme du metier connalt egalement un autre document (GB 1 482 258) qui rev61e 
un procede de preparation de suspensions aqueuses de carbonate de calcium precprte 
(PCC) mettant en muvre un dispersant avant I'etape de concentration par une filtration 
en une seule etape, mais ce procede prdsente deux inconvdnients majeurs. 

Le premier consiste en la necessite de Putilisation d'une pression superieure & 17 bars 
pour pouvoir filtrer ainai qu'en Pobligation de mettre en ceuvre des appareulages 
dispersifs bien particulieis pour disperser le gateau obtenu. 

Le deuxieme inconvenient de ladite methode reside dans le fait que de grandes 
quantity de dispersant se retrouvent dans le filtrat g6nerant alors des problemes 
d-envnonnement, d'dcologie, de traitcment des rejets ou encore de rech-culatron des 
eanx utilise dans le reste du procede ainsi que gendrant des problemes de cout au vu 
des grandes quantitis de dispersant mis en ceuvre. 

De mtae le brevet GB 1 463 974, decrit une methode de filtration a une seule etape 
aboutissant aux mtaies inconvdnients que ceux prdcites. 

Ainsi les techniques connus de rhomme du metier le conduisent a utiliser l'agent 
dispersant soit totalement apres la filtration soft la moitie avant 1'etape de filtratron et 
1'autre moitie apres Petape de filtration on alors a utiliser l'agent dispersant avant 
Petape de filtration mais aveo la neeessite de mettre en ceuvre d'nne part une quantrte 
importante d'agent dispersant generant les inconvenients precitds et d'antre part un 
appareillage dispersif bien particulier. 

De maniere generale, toutes ces techniques connues jusqu'a ce jour ont 1' inconvenient 
d'aboutir a une gtande difficult* de remise en suspension du gateau si 1'on veut obtenir 
des suspensions fortement concentrees en matiere seche et disposant d'une bonne 
rheologie. 

Ainsi un des buts de 1'invention est de proposer un procede de preparation de 
suspensions aqueuses de charges et/ou pigments mineraux ayant une bonne rheolo gl e, 
c'est-a-dire de proposer un procede de preparation de suspensions aqueuses de matures 
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minerales fluides, pompables et transportable, par I'utilisateut final immediatement 
apres Petape de filtration, eventuellement suivie d'une compression, et cecr pour de 
foibles quantites de dispersant mis en <*uvre et permetiant le contrdle des quantity de 
dispersant pr6sent dans le filtrat en vue d'obtenir des quantites quasi-nulles de 
dispersant present dans le filtrat. 

Par quantites quasi-nulles de dispersant present dans le filtrat on entend que la fin de la 
demdeme etape correspond a .'apparition de dispersant dans le filtrat. Cette apparition 
de dispersant dans le filtrat est quantifiee par une mesure de conductivity electnque. 

C= precede de preparation, selon Invention, de suspensions aqnenses de matieres 
rainerales fluides, pompables e. transportable, par 1'ufilisateur final immediatement 
apres l'etape de filtration, avec de faibles quantites de dispersant mis en ceuvre et 
permettant le conrr61e des quantites de dispersant pr6sent dans le filtrat se caracterise en 
ce qu'il comporte une filtration en deux etapes distinctes, eventuellement suivie d'une 
compression. 

De maniere plus paxticuliere, ces deux etapes distinctes de filtration sunt composees 
d'une premiere etape ou il se forme une pre-couche ne mettant en ceuvre aucun agent 
dispersant suivie d'une deuxieme etape continue a la premiere en presence d'un ou 
plusieurs agents dispersants, et de maniere encore plus particuliere suivie d'une 
deuxieme etape de filtration contenant 0,01 % a 10 %, preferentiellement de 0,1 A a 
2 % en poids sec de dispersant par rapport au poids sec de matiere rninerale a filtrer. 

Cette pre-couche form6e, 1'ean de la pre-couche est remplacee, lors de la deuxieme 
etape par l'eau de la demdime etape contenant un on plusieurs agents dispersants de 
maniere t ce que le ou les dispersants soient repartis de maniere homogene dans tout le 
gateau de filtration. 

II est a noter que pendant toute la duree de la filtration, la pression mise en ceuvre a une 
valeur de 1'ordre de celle couramment utilisee dans les P roc6des de filtration classique. 
De maniere encore plus particuliere, ce procede selon 1'invention, se caracterise en ce 
que la quantite d'agent dispersant present dans le filtrat est controlee et limitee par une 
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meS ure en continu de la conductivity electrique du filtrat et en ce que 1'etape de 
filtration eat stoppee des 1'instant ou la conductivity electrique du filtrat augmente. 
Get arret d= la filtration au moment ou la conductivity 61cctrique augmente correspond 
a une quantity quasi-nulle de dispersant present dans le filtrat. 

Ainsi le procedd selon 1'invention permet d'obterdr directement des suspensions 
aqueuses de matieres minerales fluides, pompables et transportable* irnmetiiatement 
aprts l'6tape de filtration, eventuellement suivie d'une compression, avec de faibles 
quantity* de dispersant mis en ceuvre et des quantites quasi-nulles de dispersant present 
10 dans le filtrat. 

Pour ce faire, le ou les agents dispersants mis en ceuvre sont choisis soit parmi les 
dispersants conramment utilises dans le domaine de la mise en suspension des charges 
minerales tela qne par exemple les polyphosphates, les polyacrylates fonctionnahses 
,5 ou non, ou tout autre polymere a fonction dispersante, soit parmi les tenato-acufs 
anioniques, catiomques, non ioniques ou encore zwitterioniques. 

Le precede de preparation de suspensions aqueuses de matieres minerales selon 
1-invention se caracterise, en ce que la matiere oinerale peut etre choisie parmi le 
20 carbonate de calcium naturel dont notamment les differentes craies, calcites, marbres 
ou encore choisie parmi les carbonates de calcium synthetiques tels que lea carbonates 
de calcium precipes a different* stades de cristallisation ou bien encore parmi les 
carbonates mixtes de magnesium et de calcium tels que les dolomies on encore parmi le 
carbonate de magnesium, le carbonate de zinc, lachaux, la magnesia, le sulfate de 
25 barynm tel que la baryte, le sulfate de calcium, la silice, les silico-magnesiens tels que 
,e rale, la wollastonite, les argiles et autres silico-alumineux tels que les kaolins, le 
mica, les oxydes ou hydroxydes de metaux ou d'alcalino-terreux tels que 1'hydroxyde 
de magnesium, les oxydes de far, 1'oxyde de zinc, 1'oxyde de titane, les dioxydes de 
titane sous ses formes anatase ou rutile, et leurs melanges comme notamment les 
30 mflanges de talc et de carbonate de calcium. 

De maniere preferentielle, la matiere minerale est ehoisie parmi le carbonate de calcium 
naturel, le carbonate de calcium synthetique encore appele carbonate de calcium 
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precipe le dioxyde de titane sous ses formes anatase ou rutile, le kaolin, 1'hydroxyde 
d' aluminium, les argiles ou leurs melanges. 

Un but supplement de .'invention est de mettre au point une suspension aqueuse de 
5 matiere minerale qui soi, flnide, pompable et transportable par 1'utilisatenr final 
inunediatement apres 1'etape de filtration, evenntellement suivie d'une eompresston. 

Cette suspension aqueuse de matiere minerale selon .'invention se earaeterise en ce 
qu . 6 Ue eontien. 0,01 % a 10 %, preferentiellement 0,1 % a 2 % en poids see de 
10 dispersant par rapport an poids see de matiere minerale a filtrer, et en ee qu'elle est 
obtenue par le precede selon 1' invention. 

De maniere plus particuliere, elle se earaeterise en ee que la matiere minerale pent tee 
cboisie parmi le carbonate de calcium natnrel dont notamment les differentes crates, 
15 calcites, marbres ou encore choisie parmi les carbonates de calcium syntbteques tela 
qu e les carbonates de calcium precipes a differents stades de eristaUisation ou b,en 
encore parmi les carbonates mixtes de magnesium et de calcium tela que les dolom.es 
ou encore parmi le carbonate de magnesium, le carbonate de zinc, la chaux la 
n^sie, le sulfate de baryum tel que la baryte, le sulfate de calcium, la stl.ee, les 
20 silico-magnesiens tels que le talc, la wollastonite, les argiles et autres siUco-alummeux 
tels que les kaolins, le mica, les oxydes ou hydroxydes de mftaux ou d-alcalmo-.erreux 
tels que l-hydroxyde de magnesium, les oxydes de fer, 1'oxyde de zinc, 1'oxyde de 
tltane, les dioxydes de titane sous ses formes anataae ou rutile, et leurs melanges 
comme notamment les melanges de talc et de carbonate de calcurr, 

25 Enfin, un autre but de IHnvenrion coneeme 1'utiUsation des suspensions aqueuses selon 
Invention dans les domaines du papier, de la peinture, du traitement des eaux comme 
notamment le domaine des bones d'epuration, de la detergence, de la ceramtqne, des 
ciments ou des lianta hydrauliqnes, des travaux publics, des encres et dea verms, de 
30 1-encollage des textile, ou encore tout type d'industrie necesaitant la mise en ceuvre de 
suspensions pigmentaires concentrees, et coneeme plus particnlierement 1'u.msteon 
des suspensions aqueuses selon l'invention dans les domaines du papier, du trattement 
des eaux, de la peinture et de la ceramique. 
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Laportee et 1-Ufttt de Invention seront mieux per 5 us grioe aux exemples suivants 
qui ne sauraient etre limitatifs. 
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EXEMEL2B1 

Cet exemple illustre 1'invention et concerne la filtration d'une suspension aqueuse de 
carbonate de calcium naturel et plus particulierement d'une craie de Champagne de 
diametre median egal a 2 micrometres. 

Pour ce faire, on met en ceuvre 286,8 grammes de la suspension de craie ayant une 
concentration en matiere seche egale a 20,3 % et comme appareil de filtration, un 
equipement de laboratoire de la societe CHOQUENET constitue : 

- d'un cadre en polypropylene comportant une chambre de 2,2 cm de largeur et 
25 cm 2 de section, 

. de deux plateaux en acier dont Pun fixe, presentant des cannelures sur la face 
interne, par lesqueUes le filtrat est recueilli, 

- de deux joints qui assurent P6tancheite entre lea plateaux et le eadre, 

- de deux membranes filtrantes en polypropylene de la soci6te SEFAR FYLTIS 
(ref. : F 0149 AN) 

La chambre de filtration (CF) pent ette alimentee sucoessivement par un reservoir Rl 
oontenant la suspension du pigment a eoneentrer puis par nn seeond reserve* R2 
eontenant la meme suspension que precedemment a laquelle sera ajoutee une quanute 
de dispersant Co necessaire a Pobtenfion d'un gateau concentre (BS 2 ) et facilement 
debatable, e'est-a-dire un gateau ayant une consistance suffisante pour etre sort, de la 
ehambre de filtration en nn seul element. Une autre alternative consiste en ce que R2 ne 
contient qu'une solution de dispersant. 
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Le precede de filtration proprement dit se deroule en deux etapes distinctes (voir 
schema 1) : 

II lors d'une premiere etape, une pre-couche a partir de la suspension 1 est 
5 formee sur les membranes filtrantes, 

21 suivie d'une deuxieme etape ou la filtration est effectuee a partir de la 
suspension 2 contenant le dispersant. 

10 Lors de la deuxieme etape, Peau oontenue daus la pre-couche est remplacee par 1'eau 
chargee en dispersant oontenue dans la suspension 2 si bien qu'a la fin de Petape de 
filtration, le dispersant est reparti de faoonhomogene dans tout le gteau de filtratron. 

Chacune des etapes de filtration est realisee sous une pression de 5 bars. 

L'etape de filtration est suivie par une etape de compression sous une pression de 
15 bars et permet d'obtenir un gateau de filtration de siccite ES 2 . 

Le gateau de filiation est alors soumis a un faible eisafllement afin d'obtenir une 
20 suspension encore appeW « slurry » fluide. 

Cette etape est realisee a Paide d'un agitateur mecanique standard de laboratoke de 
type RAYNERI muni d'une pale adaptee. 

Lorsque la suspension est homogene, nous procedons a la mesure de sa viscoshe (vrsco 
2) h Paide d'un viscosimtoe Brookfield™ type RVT muni d'un module adapte. 
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La suspension selon Pinvention, obtenue par le precede selon Invention decnt cr- 
dessus et mettant en ceuvre 0,2 % en poids sec, par rapport an poids sec de crate seche, 
d-un polyacrylate d'ammonium de poids moleculaire en poids egal a 4 500 g/mole, est 
alors une suspension aqueuse de eraie ayant une concentration en matiere seche egale a 
76,8 % et une viscosite Brookfield™ 6gale k 2 900 mPas mesuree a 10 tours/nunute et 
■Sgale 4 518 mPa.s mesurte 4 100 tours/minute. 
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L'ctape de filtration est stoppee lorsque la conductivity flectrique du filtrat mesuree a 
1'aid, d'un conductimetre HI 8820N de Hanna Instruments (Portugal) augmente, o est- 
a-dire apres avoir reeueilU 170,6 grammes de Ultra.. La teueur en dispersant dans le 
filtrat est alors quasi-nulle. 

La suspension ainsi obtenue est fluide, pompable e, transportable par rutilisateur final 
immidiatement apres l'etape de filtration. 

Apres un stoekage de 8 jours de la suspension selon 1'mvention, nne nouvelle mesure 
de viscosite Brookfield™ est effective apris agitation du flaeon eontenant ladrte 
suspension. On obtient alors nne viscosite Brookfield™ egale a 3 770 mPa.s mesure a 
10 tours/minute et 6gale a 645 mPa.s mesurfe a 100 tours/minnte montrant que la 
suspension obtenue est fluide, pompable et transportable, meme apres huit lours de 
stoekage. 
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Get exemple illustre 1'mvention et coneeme la filtration d'une suspension aqueuse de 
carbonate de calcium naturel et plus particulierement d'un marbre de diametre medtan 
20 egal a 0,75 micrometre. 

Pour ee fate, avec le meme mode operatoire et le mSme materiel que dans 1'exemple 1, 
on met en ceuvre d'une part 173,2 grammes de la suspension aqneuse de marbre dont la 
concentration en matiere seche es, e-gale a 27,6 % et d'antie part 0,5 % en poids sec 
25 par rapport an poids sec de marbre, d'on polyacrylate de sodium denomme Coatex DV 
834 pour obtenir directement une suspension aqneuse de marbre dont la concemration 
en matiere secbe est egale a 72,1 %, et don, la viseosite Brookfield™ est egale a 
635 mPa.s mesurSe a 10 tours/minute et egale a 240 mPa.s mesuree a 100 tours/minute. 

30 L'etape de filtration est stoppee lorsque la conductivite electrique dn filtrat mesure a 
1-aide d'un conductimetre HI 8820N de Hanna Instruments (Portugal) augmente, c est- 
ate apres avoir reeueilU 114,5 grammes de filtrat. La tenenr en dispersant dans le 
filtrat est alors quasi-nulle. 
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La suspension ainsi obtenue est fluide, pompabie et transportable par I'ufiUsateur final 
immediatement apres l'etape de filtration. 

Apres nn stockage de 8 jonrs de la suspension selon Invention, nne nouvelle mesure 
d viscosite Brookfield™ est effectude apres agitation du flacon contenant lad.te 
suspension. On obtient alors une viscosite Brookfield™ egale a 1 930 raPa.s 
10 tours/minute et egale a 550 rnPa.s mesurde a 100 tours/minute montrant que la 
suspension obtenue est fluide, porapable et transportable, meme apres butt jours 
stockage. 

TOCFMPLE 3 

Cet exemple Ulustre Pinvention et conceme la filtration d'une suspension aqueuse de 
carbonate de calcium precipite (PCC) de diamebe median dgal a 0,9 micrometre. 

Pour ce raire, avec le meme mode operatoire e, le memo materiel que dans « 1 
on me, en ceuvre d'une part 156 grammes de la suspension aqueuse de PCC dont 
concentration en matiere secbe est egale a 24 % et d'autre part 1,0 % en po.ds sec, par 
ra pport an poids sec de PCC, dun polyacrylate de sodium de poids molecularre en 
poids egal a 10 000 g/mole, pour obtenir direotement une suspension aqueuse de PCC 
L, la concentration en matiere secbe est egale » 65,9 %, et dont la vtscosrte 
Brookfield™ est dgale a 4570 mPa.s mesurde a 10 tours/nunute et egale a 930 mPa.s 
mesuree a 1 00 tours/minute. 

m de filtration est stoppde lorsque la conductivity dlectrique du filtrat mesurde a 
Paide d'un conductimetre HI 8820N de Hanna Instruments (Portugal) augmente, c est- 
ate aprds avoir recueilli 123,7 grammes de filtrat. La teneur en dispersan. dans le 
filtrat est alors quasi-nulle. 

La suspension ainsi obtenue est fluide, pompable et transportable par Puulisateur final 
immediatement apres l'etape de filtration. 
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TRXKMPLE.A 

Cat exemple illume Pinvention et conceme la filtration d'une suspension aqueuse de 
ornate de calcium natural etplus particulierement d'un marbre de dia.ne.xe meu.an 
5 egal a 0,6 micrometre. 

Pour ce faire, avee le meme mode operate et le meme matfriel que dans Pexemple 1, 
on met en oeuvre d'une part 226,4 grammes de la suspension aqueuse de marbre dont la 
ooncen.ation en matiere scene est egale a 20,9 % et d-autre part 1,0 % en po.ds sec 
,0 par rapport au poids see de marbre, d'un polyacrylate de sodium denomme Coatex DV 
834 pour obtenir direetement une suspension aqueuse de marbre dont la eoneentra^on 
en matiere seebe est egale a 70,0 %, et dont la viseosite Brookfleld™ eat egale a 
, 500 mPa.s mesuree a 10 tours/minute et egale » 670 mPa.s mesuree a 
lOOtours/mimite. 

L-etape de filtration est stoppee lorsque la conductivity electrique du filtrat mesuree a 
Paide d'un conducting HI 8820N de Hanna Insteuments (Portugal) augment* c es^ 
Mire apres avoir recueilfi 177,7 grammes de filtrat. La teueur en dispersal dans le 
filtrat est alors quasi-nulle. 

La suspension ainsi obtenue est fluide, pompable et transpose par Putitisateur final 
immddiatement apres l'etape de filtration. 

Apres un stockage de 8 Jours de la suspension selon Invention, une nouveUe mesure 
de viseosite Brookfleld™ est effective apres agitation du flacon contenant ladtte 
suspension. On obtient alors une viseosite Brookfield™ egale a 1 840 mPa.s mesuree a 
10 tours/minute et egale a 750 mPa.s mesuree a 100 tours/minute mentrant que a 
suspension obtenue est fluide, pompable et transportable, meme apres huit jours de 
stockage. 
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EXEMPLE 5 



Cet exemple illustre l'invention et conceme la filtration d'une suspension aqueuse de 
dioxyde de titane commercialise par la societe Elementis sous le nom de RHD2. 

5 Pour ce faire, avec le meme mode operatoire et le meme materiel que dans l'exemple 1, 
on met en ceuvre d'une part 390,9 grammes de la suspension aqueuse de dioxyde de 
titane dont la concentration en matiere seche est egale a 24,2 % et d'autre part 0,3 % en 
poids sec, par rapport au poids sec de dioxyde de titane, d'un copolymer 
commercialise par la societe Coatex sous le nom Coatex BR3, pour obtenir directement 

10 une suspension aqueuse de dioxyde de titane dont la concentration en matiere seche est 
egale a 74,2 %, et dont la viscosite Brookfield™ est egale a 1 100 mPa.s mesuree a 
10 tours/minute et egale a 460 mPa.s mesuree a 100 tours/minute. 

L'etape de filtration est stoppee lorsque la conductivite electrique du filtrat mesuree a 
15 l'aide d'un conductimetre HI 8820N de Hanna Instruments (Portugal) augmente, c'est- 
a-dire apres avoir recueilli 288,5 grammes de filtrat. La teneur en dispersant dans le 
filtrat est alors quasi-nulle. 

La suspension ainsi obtenue est fluids, pompable, transportable par l'utilisateur final 
20 immediatement apres l'etape de filtration. 

Eile estegalement avantageusement utilisee dans le domaine de la peinture. 



25 



EXEMPLE 6 



Cet exemple illustre l'invention et concerne la filtration d'une suspension aqueuse de 
kaolin commercialise par la societe Imerys sous le nom de SPS. 



Pour ce faire, avec le meme mode operatoire et le meme materiel que dans l'exemple 1, 
on met en ceuvre d'une part 229,1 grammes de la suspension aqueuse de kaolin dont la 
30 concentration en matiere seche est egale a 23,9 % et d'autre part 0,2 % en poids sec, 
par rapport au poids sec de kaolin, d'un polyacrylate de sodium de poids moleculaire en 
poids egal a 4 500 g/mole, pour obtenir directement une suspension aqueuse de kaolin 
dont la concentration en matiere seche est egale a 68,0 %, et dont la viscosite 
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Brookfield™ est egale a 1 590 mPa.s mesuree a 10 tours/minute et egale a 655 mPa.s 
mesuree a 100 tours/minute. 

L .«ape da filtration est stoppee lorsque la conductivity electrique du filtrat mesuree a 
5 1'aide d'un conductimetre HI 8820N de Hanna Iustruments (Portugal) augments, c'est- 
a-dire apres avoir recueilli 167,7 grammes de filtrat. La teneur en dispersant dans le 
filtrat est alors quasi-nulle. 

La suspension ainsi obtcnue est fluide, pompable et transportable par I'utilisateur final 
10 immediatement apres 1'etape de filtration. 



F.YFMPLE 7 
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Get exemple illnstre .'invention et conceme la filtration d'une suspension aqueuse 
d'hydroxyde d'aluminium commercialise par la societe Martinswerk sous le nom de 



OL 104. 



Pour ce fid* avec le meme mode operatoire et le meme materiel que dans 1'exemple 1, 
on met en ceuvre d'une part 201,0 grammes de la suspension aqueuse d' hydroxyde 
d'aluminium don, la concentration en matiere seche est 6gale a 25,3 % et d'autre part 
0 25 % en poids sec, par rapport au poids sec d'hydroxyde d'aluminium, d'un 
copolymere de poids moleculaire en poids egal a 3 500 g/mole e. compose d'amde 
acrytique et de methacrylate de methoxy-polyethylene glycol de poids moleculaue 
2 000 totalement neutralise 4 la sonde, pour obtenir directement une suspensron 
aqueuse d'hydroxyde d'aluminium dont la concentration en matiere seohe est egale a 
71,8 %, et dont la viscosite Brookfield™ est egale a 230 mPa.s mesuree a 
10 tours/minute et egale a 230 mPa.s mesuree i 100 tours/minute. 

L-aape de filtration est stoppee lorsque la conductive electrique du filtrat mesuree * 
1-aide d'un conductimetre HI 8820N de Hanna Instruments (Portugal) augmente, c'est- 
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a-dire apres avoir recueilli 144,2 grammes de filtrat. La teneur en dispersant dans le 
filtrat est alors quasi-nulle. 

La suspension ainsi obtenue est fluide, pompable et transportable par l'utiiisateur final 
5 immediatement apres 1'etape de filtration. 

EXEMPLE 8 

10 Cet exemple concerne l'utilisation d'une suspension aqueuse de charge minerale selon 
1' invention dans le domaine papetier, et plus particulierement concerne la mesure des 
proprietes optiques de la suspension de 1' exemple 4 obtenue selon 1' invention et plus 
particulierement la determination de la valeur de la capacite de diffusion de la lumiere 
visible de la suspension aqueuse de Pexemple 4 ainsi que des valeurs de brillance 

1 5 intrinseque du pigment obtenu par filtration. 

Cette capacite de diffusion de la lumiere visible est exprimee par un coefficient de 
diffusion de la lumiere S qui est le coefficient de Kubelka-Munk de diffusion de la 
lumiere, detennine par la methode bien connue de rhomme du metier decrite dans les 
20 publications de Kubelka et Munk (Zeitschrift fur Technische Physik 12,539, (1931)), 
de Kubelka (J. Optical Soc. Am. 38(5),448, (1948) et J. Optical Soc. Am. 
44(4),330,(1954)). 

Pour ce faire, on dispose alors d'une feuille de papier synthetique vendu par la societe 
25 Arjo Wiggins Teape sous le nom Synteape. 

Avant d'etre couchee a l'aide d'une coucheuse de type Hand Coater modele KC202, 
cette feuille de papier de dimension 26 cm x 18 cm et d'un poids specifique de 60 a 
65 g/m 2 est pesee puis soumise a un rayonnement lumineux de longueur d'onde egale a 
30 457 nm sur une plaque noire au moyen d'un spectrophotometre Elrepho™ 3000 de 
Datacolor (Suisse) pour determiner le facteur de reflectance Rb du papier non couche 
sur fond noir. 
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La suspension a tester, formulee avec un liant (12 parts de liant styrene-acrylique 
(Acronal™ S360D) pour 100 g sec de charge minerale a tester) est alors appliquee sur 
cette feuille de papier pre-pesee a l'aide d'une coucheuse de type Hand Coater modele 
5 KC202. 

La feuille de papier ainsi couchee a differents poids de couche compris entre 5 et 
50 g/m 2 est alors soumise a un rayonnement lumineux de longueur d'onde egale a 
457 nm au moyen d'un spectrophotometre Elrepho™ 3000 de Datacolor (Suisse) sur 
1 0 plaque noire pour determiner le f acteur de reflectance du papier sur fond noir Ro et sur 
une pile d'au moins 10 feuilles de papier non couchee pour determiner le facteur de 
reflectance des papiers couches sur fond blanc R ls r etant le facteur de reflectance de la 
pile de feuilles de papier non couche. 

1 5 On determine alors le facteur de reflectance R sc de la couche seule, sur fond noir, par la 
formule : 



25 



30 



R!.R b -Ro.r 

Rsc = 



(1) 



20 (Ri-Ro)-r Rb + Rb - r 

ainsi que la transmission T s0 de la couche 



(Ro-R S c)(l-RscRb) 

T sc 2 = (2) 

Rb 

De ces deux quantites, il est possible de calculer une valeur theorique de reflectance R. 
pour une couche d'epaisseur irmnie donnee par la formule : 

1-T sc 2 +Rsc 2 1+R- 2 
= (3) 

Rc R- 
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Ainsi, de cette formule le coefficient de diffusion de la lumiere S du pigment etudie 
peut etre calcule pour chaque poids de couche sachant que, pour un poids de couche P, 

5 1 (1-aRsc) 

S.P. = — coth" 1 

b bP^c 

ou a = 0,5( 1_ + PO 
10 R» 

et b = 0,5 ( 1 - RJ 

r7 

1 5 Ce coefficient de diffusion de la lumiere S est trace en fonction du poids de couche et la 
valeur S pour un poids de couche egal a 20 g/m 2 est determinee par interpolation. 

Dans le cas present la valeur S obtenue est egale a 157 m 2 /g et est tout a fait 
comparable aux valeurs obtenues pour des suspensions de carbonate de calcium de Part 
anterieur obtenues selon les moyens classiques de concentration thermique. 

20 

De plus, on determine la brillance 75 °C TAPPI de la feuille de papier precedemment 
couchee avant calandrage par passage du papier couche dans le brillancemetre de 
laboratoire Lehmann™. On obtient alors pour le papier couche a l'aide de la sauce de 
couchage contenant la suspension aqueuse de carbonate de calcium de l'exemple 4 une 
25 brillance 75°C TAPPI egale a 63,5. 

Le papier couche" est egalement calandre a l'aide d'une supercalandreuse a 9 zones de 
contact entre les deux rouleaux, commercialisee par Kleinewefers. 

La brillance 75°C TAPPI est alors egale a 69,3. 
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REVENDICATIONS 

1 - Procede de preparation de suspensions aqueuses de matieres minerales fluides, 
5 pompables et transportables par l'utilisatevir final immediatement apres l'etape de 

filtration, eventuellement suivie d'une compression, avec de faibles quantites de 
dispersant mis en oeuvre et permettant le contrdle des quantites de dispersant 
present dans le filtrat caracterise en ce qu'il comporte une filtration en deux etapes 
distinctes eventuellement suivie d'une compression. 

10 

2- Procede de preparation de suspensions aqueuses de matieres minerales selon la 
revendication 1 caracterise en ce que les deux etapes distinctes de la filtration sont 
constituees d'une premiere etape ou il se forme une pre-couche ne mettant en 
oeuvre aucun agent dispersant suivie d'une deuxieme etape continue a la premiere 

15 en presence d'un ou plusieurs agents dispersants, au cours de laquelle l'eau de la 

pre-couche est remplacee par l'eau de la deuxieme etape de filtration contenant un 
ou plusieurs agents dispersants. 

3- Procede de preparation de suspensions aqueuses de matieres minerales selon l'une 
20 des revendications 1 ou 2 caracterise en ce que la quantity d'agent dispersant 

utilise dans la deuxieme etape est comprise entre 0,01 % et 10 %, 
preferentiellement entre 0,1 % et 2 % en poids sec de dispersant par rapport au 
poids sec de matiere minerale a filtrer. 

4- Procede de preparation de suspensions aqueuses de matieres minerales selon l'une 
des revendications 1 a 3 caracterise en ce que la quantite d'agent dispersant 
present dans le filtrat est controlee et limitee par une mesure en continu de la 
conductivite electrique du filtrat et en ce que l'etape de filtration est stoppee des 
Pinstant ou la conductivite electrique du filtrat augmente. 

5- Procede de preparation de suspensions aqueuses de matieres minerales selon l'une 
des revendications 1 a 4 caracterise en ce que la matiere minerale est choisie 
parmi le carbonate de calcium naturel telles que les diflerentes craies, calcites, 
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marbres ou encore choisie parmi les carbonates de calcium synthetiques tels que 
les carbonates de calcium precipites a differents stades de cristallisation ou bien 
encore parmi les carbonates mixtes de magnesium et de calcium tels que les 
dolomies ou encore parmi le carbonate de magnesium, le carbonate de zinc, la 
chaux, la magnesie, le sulfate de baryum tel que la baryte, le sulfate de calcium, la 
silice, les silico-magnesiens tels que le talc, la wollastonite, les argiles et les silico- 
alumineux tels que les kaolins, le mica, les oxydes ou hydroxydes de m6taux ou 
d'alcalino-terreux tels que Phydroxyde de magnesium, les oxydes de fer, l'oxyde 
de zinc, l'oxyde de titane, les dioxydes de titane sous ses formes anatase ou rutile, 
et leurs melanges, et preferentiellement choisie parmi le carbonate de calcium 
naturel, le carbonate de calcium syntbetique encore appele carbonate de calcium 
precipite, le dioxyde de titane sous ses formes anatase ou rutile, le kaolin, 
Phydroxyde d' aluminium, les argiles ou leurs melanges. 

6- Suspension aqueuse de matieres minerales fluide, pompable et transportable par 
Putilisateur final immediatement apres Petape de filtration, eventuellement suivie 
d'une compression, caracterisee en ce qu'elle contient 0,01 % a 10 %, 
preferentiellement 0,1 % a 2 % en poids sec de dispersant par rapport au poids sec 
de matiere minerale a filtrer, et en ce qu'elle est obtenue par le procede selon Pune 
quelconque des revendications 1 k 5. 

7- Suspension aqueuse de matieres minerales selon la revendication 6, caracterisee 
en ce que la matiere minerale est choisie parmi le carbonate de calcium naturel 
telles que les differentes craies, calcites, marbres ou encore choisie parmi les 
carbonates de calcium synthetiques tels que les carbonates de calcium precipites a 
differents stades de cristallisation ou bien encore parmi les carbonates mixtes de 
magnesium et de calcium tels que les dolomies ou encore parmi le carbonate de 
magnesium, le carbonate de zinc, la chaux, la magnesie, le sulfate de baryum tel 
que la baryte, le sulfate de calcium, la silice, les silico-magnesiens tels que le talc, 
la wollastonite, les argiles et autres sUico-alumineux tels que les kaolins, le mica, 
les oxydes ou hydroxydes de metaux ou d'alcalino-terreux tels que Phydroxyde de 
magnesium, les oxydes de fer, l'oxyde de zinc, l'oxyde de titane, les dioxydes de 
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titane sous ses formes anatase ou ruffle, et leurs melanges comme les m61anges de 
talc et de carbonate de calcium. 
8- Utilisation de la suspension aqueuse selon Vune des revendieations 6 ou 7 dans les 
domaines du papier, de la peinture, du traitement des eaux comme le domame des 
boues depuration, de la detergenee, de la e6rami,ue, des eiments ou des Hants 
hydrauliques, des travaux publies, des eneres et des vemis, de 1'eneollage des 
textiles et plus partieulitaement dans le domaine du papier, de la edramique, de la 
peinture et du traitement des eaux. 
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